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\^ (57) Abstract: The invention concerns a method comprising the following steps: placing the substrate (12) in a vacuum chamber 
(14), forming a gas by evaporating a constituent which is liquid at atmospheric pressure and at room temperature and introducing 
a gas in the chamber (14). The gas is decomposed and a complementary gas is introduced into the chamber (14) designed to react 
with the decomposed gas, to form at least one thin film on the substrate (12). The invention also concerns a method for forming a 
coloured film and a related device (10) capable of implementing the inventive method. 



fs| (57) Abrege : Le procede comprend les etapes suivantes : on place le substrat (12) dans une enceinte (14) sous vide, on forme un 
gaz par evaporation d'un composant qui est liquide a pression atmospherique et a temperature ambiante et on introduit un gaz dans 
>^ l'enceinte (14). On decompose le gaz et on introduit dans l'enceinte (14) 
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un gaz de complement destine a reagir avec le gaz decompose, pour former au moins une couche mince sur le substrat (12). L'inven- 
tion concerne egalement un procede de formation d'un film colore et un dispositif (10) associe pouvant mettre en oeuvre le procede 
selon 1'invention. 
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Procedes de revetement d'un substrat et de formation d'un film colore et dispositif associe 

La presente invention concerne des procedes de revetement d'un substrat et de 
formation d'un film colore et un dispositif associe. 

L'invention s'applique plus particulierement au revetement d l un substrat en plastique 
ou en verre, par exemple pour I'industrie automobile, ophtalmologique ou du verre. 
5 On connaft deja dans I'etat de la technique un procede de revetement d'un substrat 

du type dans lequel : 

on place le substrat dans une enceinte sous vide, 
on introduit un gaz dans I'enceinte, et 

on decompose le gaz pour former au moins une premiere couche mince sur le 
1 0 substrat. 

II est connu de creer le gaz dans I'enceinte en y chauffant un composant solide, par 
exemple du fil d'aluminium, jusqu'a ce que le composant s'evapore. La vapeur qui se 
depose sur le substrat forme alors la couche mince desiree. Neanmoins, ce procede n'est 
pas economiquement optimal, puisqu'il requiert un chauffage important (par exemple, 
15 dans le cas du fil d'aluminium, il est necessaire de chauffer a 1 100°C). 

II est egalement connu que le gaz introduit dans I'enceinte soit un composant 
provenant d'un recipient dans lequel il est stocke sous pression en phase liquide. Le 
composant liquide est detendu pour etre introduit en phase gazeuse dans I'enceinte. Un 
tel composant est delicat a manipuler du fait notamment de sa toxicite et des problemes 
20 d'etancheite qu'il pose. 

II est enfin connu d'introduire le gaz dans I'enceinte par evaporation d'un composant 
liquide a temperature ambiante et a pression atmospherique. II n'y a pratiquement pas de 
composant liquide perdu lors de ce procede de revetement et le maniement du 
composant liquide est aise. Toutefois, la couche mince obtenue par evaporation du 
25 composant liquide est generalement peu dure et fragile. 

Apres depot du revetement, le substrat est habituellement sorti de I'enceinte pour 
etre recouvert d'une couche protectrice par pulverisation d'un vernis sous pression 
atmospherique. 

En general, ces deux etapes sont precedees d'une etape de revetement du substrat 
30 par une couche de lissage de la surface du substrat et/ou une couche d'accrochage des 
couches suivantes. Les couches de cette etape optionnelle sont egalement obtenues par 
la pulverisation d'un vernis sous pression atmospherique. 

Ainsi, certains bouchons en plastique pour flacons de parfum sont revetus de 
maniere classique par trois couches : une couche de vernis d'accrochage, une couche 
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mince de metallisation deposee sous vide a partir, par exemple, du fil d'aluminium, et une 
couche de vernis de protection contre I'oxydation. 

L'invention a notamment pour but de reduire le cout du precede de revetement 
decrit precedemment et d'optimiser la mise en oeuvre du procede. 
5 A cet effet, l'invention a pour objet un procede de revetement d'un substrat, du type 

dans lequel : 

on place le substrat dans une enceinte sous vide, 

on forme un gaz par evaporation d'un composant qui est liquide a pression 
atmospherique et a temperature ambiante, 
10 on introduit le gaz dans I'enceinte, et 

on decompose le gaz, 

caracterise en ce qu'on introduit dans I'enceinte un gaz de complement destine a reagir 
avec le gaz decompose, pour former au moins une couche mince, dite couche mince A, 
sur le substrat. 

15 Le composant gazeux resultant de la reaction du gaz decompose et du gaz de 

complement forme sur le substrat une couche mince ayant la propriete d'etre relativement 
dure. 

De fagon optionnelle, un procede de revetement d'un substrat selon l'invention 
comprend une etape de formation par depot sous vide dans I'enceinte d'une autre couche 
20 mince, dite couche mince B, sur le substrat, avant ou apres la formation de la couche 
mince A. 

La couche mince A est relativement dure et possede des proprietes equivalentes, et 
parfois meilleures, a celles des couches epaisses de vernis utilisees auparavant. Ainsi, le 
depot de la couche mince A selon l'invention permet la pose et/ou la protection de la 
25 couche mince B, dite "utile", en remplagant la couche de vernis de lissage, d'accrochage 
ou de protection de Petat de la technique. 

Un procede de revetement d'un substrat selon invention peut en outre comporter 
Tune ou plusieurs des caracteristiques suivantes : 

- le composant est forme de groupements organiques et inorganiques, par exemple 
30 du silicone ; 

- le gaz de complement est mono moleculaire a au moins 90% ; 

- le gaz de complement comporte majoritairement soit du dioxygene, soit de Pargon, 
soit du diazote, soit du dihydrogene, soit de Pacetylene ; 

- on decompose le gaz a Paide de moyens electriques de creation de plasma ; 

35 - on forme les couches minces A et B sans sortir le substrat de I'enceinte entre 

chaque formation de couche ; 
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la couche mince A est formee apres la couche mince B de fagon a recouvrir cette 
couche mince B, notamment pour la proteger mecaniquement et/ou 
chimiquement ; 

la couche mince B est formee apres la couche mince A de fagon a ce que cette 
5 couche mince A favorise le lissage du substrat et/ou Paccrochage de la couche 

mince B ; 

la couche mince B est une couche de metallisation ; 

- la couche de metallisation est formee par evaporation d'un composant solide ; 

- la couche de metallisation est formee par evaporation d'un composant 
10 organometallique qui est en phase liquide a temperature ambiante et a pression 

atmospherique. 

L'invention a egalement pour objet un procede de formation d'un film colore sur un 
substrat, dans lequel on depose sur le substrat au moins deux couches minces d'indices 
de refraction differents, caracterise en ce que Tune au moins des couches minces est 
15 obtenue par un procede de revetement selon Pinvention. 

L'invention a encore pour objet un dispositif pour la mise en oeuvre d'un procede de 
revetement d'un substrat tel que defini ci-dessus, caracterise en ce qu'il comprend : 
une enceinte de logement du substrat, 

un reservoir, externe a Penceinte, destine a contenir un composant liquide, 
20 - des premiers moyens d'admission d'un gaz dans I'enceinte, comprenant des 

moyens de raccordement de Penceinte a une partie du reservoir contenant une 
phase vapeur du liquide formant le gaz, 
des moyens de decomposition du gaz, 

- des seconds moyens d'admission d'un gaz de complement destine a reagir avec 
25 le gaz decompose. 

Un dispositif de revetement selon Pinvention peut en outre comporter I'une ou 
plusieurs des caracteristiques suivantes : 

- les moyens d'admission comprennent des moyens de reglage du debit 
d'admission du gaz ; 

30 - les moyens de decomposition du gaz sont des moyens electriques de generation 

d'un plasma dans Penceinte a partir du gaz ; et 

le dispositif comprend des moyens de creation du vide dans I'enceinte. 
L'invention sera mieux comprise a la lecture de la description qui va suivre, donnee 
uniquement a titre d'exemple et faite en se referant a la figure unique representant 
35 schematiquement un dispositif de revetement de substrats mettant en ceuvre un procede 
selon Pinvention. 
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On a represents sur la figure unique un dispositif 10 selon invention pour le 
revetement sous vide de substrats 12. 

Les substrats 12 sont habituellement des pieces en matiere plastique ou en verre, 
par exemple, de maniere non limitative : 
5 - des bouchons pour flacon de parfum, 

des poignees de porte, 
des phares de vehicule automobile, 
des verres de lunette, 
Le dispositif 10 comporte une enceinte etanche 14, dans laquelle les substrats 12 

10 sont places. 

Des moyens classiques 16 permettent de creer et, le cas echeant de rnesurer, le 
vide dans I'enceinte 14. Ces moyens 16 permettent d'abaisser la pression dans I'enceinte 
a une valeur habituelle de 1 a 10" 2 Pascal (vide secondaire). Les moyens de creation du 
vide 16 comprennent dans cet exemple une pompe a diffusion connue en soi, ou tout 
15 autre pompe (turbomoleculaitre, cryogenique) assurant un vide secondaire. 

Le dispositif 10 comprend en outre des premiers moyens 18 d'admission d'un gaz 
dans I'enceinte 14. 

Les premiers moyens d'admission 18 comportent une premiere vanne tout-ou-rien 
20 raccordee en serie a une premiere vanne a fuite reglable, par exemple du type a 
20 aiguille 22, cette derniere formant des moyens de reglage du debit de gaz introduit dans 
I'enceinte 14. 

Les premiers moyens d'admission 18 comportent en outre un conduit 24 formant 
moyens de raccordement a un reservoir 26 externe a I'enceinte 14. Plus precisement, le 
conduit 24 raccorde I'enceinte 14 a une partie du reservoir 26 contenant une phase 
25 vapeur du liquide formant le gaz. 

Le reservoir 26 est destine a contenir un composant liquide 28, qui peut etre chauffe 
par rintermediaire de moyens de chauffage 30, par exemple des moyens electriques 
resistifs. 

On entend par composant liquide 28 un composant sous forme liquide a pression 
30 atmospherique et a temperature ambiante, c'est a dire entre 15°C et 30°C. 

On notera que le conduit 24 raccorde I'enceinte 14 a une partie du reservoir 26 
destinee a contenir une phase vapeur du composant 28 formant le gaz. 

Le dispositif 10 comprend egalement des seconds moyens 32 d'admission d'un gaz 
de complement dans I'enceinte 14. Plus precisement, le gaz de complement est un gaz 
35 mono moleculaire a au moins 90%. 
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Les seconds moyens d'admission 32 comportent une seconde vanne tout-ou-rien 34 
raccordee en serie a une seconde vanne a fuite reglable, par exemple du type a aiguille 
36, cette derniere formant des moyens de reglage du debit de gaz de complement 
introduit dans I'enceinte 14, destine a reagir avec le gaz decompose. 
5 En variante, le gaz mono moleculaire peut etre remplace par de I'air. Dans ce cas, la 

vanne tout-ou-rien 34 est elle meme raccordee a I'air libre par I'intermediaire d'un filtre a 
air 38. 

Le dispositif 10 comprend encore des moyens de generation d'un plasma dans 
Penceinte a partir du gaz, les moyens de generation d'un plasma formant moyens de 

10 decomposition du gaz. Dans I'exemple decrit, ces moyens de generation de plasma 
comprennent une barre d'effluvage classique 40, logee dans Penceinte 14, destinee a etre 
portee a une haute tension continue comprise habituellement entre 1 et 1 0 kiloVolts. En 
variante, la barre peut etre portee a une tension alternative, par exemple de 400 Volts, de 
haute a ultra haute frequence. 

15 Un exemple de procede selon I'invention mis en oeuvre par le dispositif illustre sur la 

figure est decrit ci-dessous. On notera que cet exemple ne limite pas la portee de 
I'invention. 

Pour revetir un substrat 12 destine a former un bouchon pour flacon de parfum, on 

forme sur ce substrat 12 une premiere couche mince (Si0 2 ), une deuxieme couche mince 
20 de metallisation (Al) recouvrant la premiere et enfin une troisieme couche mince (Si0 2 ) 

recouvrant la deuxieme. 

La premiere couche mince favorise le lissage du substrat et I'accrochage de la 

deuxieme couche mince. La troisieme couche mince protege mecaniquement et/ou 

chimiquement la deuxieme couche de metallisation. 
25 Ces trois couches minces sont formees au cours de trois sequences qui seront 

decrites ci-dessous, ceci sans sortir le substrat 12 de I'enceinte 14 entre chaque formation 

de couche. 

La premiere sequence de depot de la premiere couche mince de Si0 2 est la 
suivante. On place le substrat dans I'enceinte 14 et on vide I'enceinte 14 de son 
30 atmosphere par I'intermediaire de la pompe a diffusion 16, la pression dans I'enceinte 
atteignant alors 10" 2 Pascal. Les vannes 20 et 34 sont fermees. 

Le reservoir 26, raccorde aux moyens d'admission 18, est rempli du composant 28 
forme de preference de groupements organiques et inorganiques. Dans Texemple decrit, 
le composant est du silicone, plus particulierement du methyl siloxane forme de 
35 groupements organiques methyl et de groupements inorganiques a base de silice, par 
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exemple du silicone commercialise par la societe Dow Corning sous le nom commercial 
DC-200. 

On chauffe ce dernier par I'intermediaire des moyens de chauffage 30, afin de 
former un gaz et on introduit le gaz dans Penceinte 14 en ouvrant la vanne 20 et en 
5 reglant le debit au moyen de la vanne a aiguille 22. Le raccordement du reservoir 26 a 
Penceinte sous vide provoque en effet I'evaporation du methyl siloxane et son admission 
dans I'enceinte 26. Un brise jet 42 permet de repartir uniformement le gaz dans I'enceinte. 

Ensuite, on decompose le gaz pour former un plasma. Ce plasma est obtenu par 
decomposition des molecules du gaz par excitation electrique, par exemple en soumettant 
10 ce gaz a une haute tension creee dans ce cas en portant la barre d'effluvage 40 a une 
tension de 3 kiloVolts. 

En ouvrant les vannes 34 et 36, on introduit dans I'enceinte 14 du dioxygene 
formant le gaz de complement destine a reagir avec le gaz decompose, c'est-a-dire avec 
le plasma. 

15 Le dioxygene reagit avec le plasma, plus particulierement avec le compose non 

stoechiometrique SiO y , pour former la premiere couche de compose stcechiometrique 
SiO s sur le substrat 12. 

En variante, on peut introduire a la place du dioxygene de I'air ou un gaz de 
complement comportant majoritairement Tun des composants de la liste suivante non 
20 exhaustive : argon, diazote, dihydrogene, acetylene, chaque composant donnant lieu a la 
formation d'une couche mince a base d'un groupement SiO x . 

La deuxieme sequence de depot de la deuxieme couche mince de metallisation est 
la suivante. 

On forme la seconde couche mince de metallisation a partir du depot de la forme 
25 gazeuse d'un composant solide comprenant dans cet exemple du til d'aluminium 44 qui 
est loge dans I'enceinte 14. La forme gazeuse du composant 44 est obtenue en chauffant 
ce composant 44, par exemple par effet joule ou au moyen d'un canon a electrons. 

En variante, on peut utiliser pour la formation de cette couche de metallisation une 
sequence analogue a celle de la premiere sequence, en utilisant comme composant 
30 liquide un organometallique, et sans utiliser de gaz de complement. 

La troisieme sequence de depot de la troisieme couche mince de Si0 2 est analogue 
a celle du depot de la premiere couche. 

Si on desire colorer le substrat 12, avant le depot de la troisieme couche mince 
decrite precedemment, on revet le substrat 12 d'un film colore comprenant au moins deux 
35 couches minces d'indices de refraction differents, I'une au moins des couches minces 
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etant obtenue suivant d'une sequence analogue a la premiere sequence du precede, au 
composant liquide pres. 

Ainsi, le film colore comprend generalement une quinzaine de couches minces 
toutes formees suivant une sequence analogue a la premiere sequence du procede, en 
5 alternant des couches formees a partir de methyl siioxane et a partir d'isopropoxide de 
titane. Le choix de I'epaisseur des couches permet de donner au substrat la couleur 
desiree, par absorption de certaines frequences d'ondes lumineuses incidentes par le film 
multicouches. 

La derniere couche de cet empilement, obtenue de preference a partir de methyl 
10 siioxane, forme la troisieme couche protectrice. 

De preference, on nettoie I'enceinte entre chaque depot de couche mince en 
recreant un vide secondaire dans I'enceinte. En variante, on peut nettoyer I'enceinte par 
effet de chasse en pompant les gaz contenus dans I'enceinte tout en introduisant un gaz 
neutre dans cette enceinte. 
15 On notera que invention ne se limite pas au mode de realisation decrit. 

En particulier, d'autres composants liquides et gazeux peuvent etre utilises. 
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REVEND1CATIONS 

1 . Procede de revetement d'un substrat (12), du type dans lequel : 
on place le substrat (12) dans une enceinte (14) sous vide, 

5 - on forme un gaz par evaporation d'un composant qui est liquide a pression 

atmospherique et a temperature ambiante, 
- on introduit le gaz dans ['enceinte (14), et 
on decompose le gaz, 

caracterise en ce qu'on introduit dans I'enceinte (14) un gaz de complement destine a 
10 reagir avec le gaz decompose, pour former au moins une couche mince, dite couche 
mince A, sur le substrat (12). 

2. Procede de revetement d'un substrat (12) selon la revendication 1, dans 
lequel le composant (28) est forme de groupements organiques et inorganiques, par 
exemple du silicone. 

15 3. Procede de revetement d'un substrat (12) selon la revendication 1 ou 2, 

dans lequel le gaz de complement est mono moleculaire a au moins 90%. 

4. Procede de revetement d'un substrat (12) selon la revendication 3, dans 

lequel le gaz de complement comporte majoritairement soit du dioxygene, soit de I'argon, 

soit du diazote, soit du dihydrogene, soit de ['acetylene. 
20 5. Procede de revetement d'un substrat (12) selon Tune quelconque des 

revendications 1 a 4, dans lequel on decompose le gaz a I'aide de moyens electriques 

(40) de creation de plasma. 

6. Procede de revetement d'un substrat (12) selon Tune quelconque des 
revendications 1 a 5, comprenant en outre une etape de formation par depot sous vide 

25 dans I'enceinte (14) d'une autre couche mince, dite couche mince B, sur le substrat, avant 
ou apres la formation de la couche mince A. 

7. Procede de revetement d'un substrat selon la revendication 6, dans lequel 
on forme lesdites couches minces A et B sans sortir le substrat (12) de I'enceinte (14) 
entre chaque formation de couche. 

30 8. Procede de revetement d'un substrat (12) selon la revendication 6 ou 7, 

dans lequel la couche mince A est formee apres la couche mince B de fagon a recouvrir 
cette couche mince B, notamment pour la proteger mecaniquement et/ou chimiquement. 

9. Procede de revetement d'un substrat (12) selon la revendication 6 ou 7, 
dans lequel la couche mince B est formee apres la couche mince A de fagon a ce que 

35 cette couche mince A favorise le lissage du substrat et/ou I'accrochage de la couche 
mince B. 
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10. Procede de revetement d'un substrat (12) selon I'une quelconque des 
revendications 6 a 9, dans lequel la couche mince B est une couche de metallisation. 

11. Procede de revetement d'un substrat (12) selon la revendication 10, dans 
lequel dans lequel la couche de metallisation est formee par evaporation d'un composant 

5 solide. 

12. Procede de revetement d'un substrat (12) selon la revendication 10, dans 
lequel la couche de metallisation est formee par evaporation d'un composant 
organometallique qui est en phase liquide a temperature ambiante et a pression 
atmospherique. 

10 13. Procede de formation d'un film colore sur un substrat (12), du type dans 

lequel on depose sur le substrat au moins deux couches minces d'indices de refraction 
differents, caracterise en ce que Tune au moins des couches minces est obtenue par un 
procede de revetement selon I'une quelconque des revendications 1 a 5. 

14. Dispositif pour la mise en oeuvre d'un procede de revetement d'un substrat 
15 (12) selon I'une quelconque des revendications 1 a 12, caracterise en ce qu'il 

comprend : 

- une enceinte (14) de logement du substrat (12), 

- un reservoir (26), externe a I'enceinte (14), destine a contenir un composant 
liquide (28), 

20 - des premiers moyens (18) d'admission d'un gaz dans I'enceinte, comprenant des 

moyens de raccordement (24) de I'enceinte (14) a une partie du reservoir (26) 
contenant une phase vapeur du liquide formant le gaz, 

- des moyens de decomposition (40) du gaz, 

- des seconds moyens (32) d'admission d'un gaz de complement destine a reagir 
25 avec le gaz decompose. 

15. Dispositif (10) de revetement selon la revendication 14, dans lequel les 
moyens d'admission (18, 32) comprennent des moyens (22, 36) de reglage du debit 
d'admission du gaz. 

16. Dispositif de revetement selon la revendication 14 ou 15, comprenant de 
30 plus des moyens de creation du vide (16) dans I'enceinte (14). 

17. Dispositif de revetement selon I'une quelconque des revendications 14 a 
16, dans lequel les moyens de decomposition du gaz sont des moyens electriques (40) de 
generation d'un plasma dans I'enceinte (14) a partir du gaz. 
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